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RESUME

Nous avons 6tudi6 un test d'exsudation pouvant servir 5 la
qualification du TNT A Pk6ape de la production. L'introduction
d'impuret~s connues dans le TNT nous a permis d'6tablir les limites
d'applicabilit6 du test. On suggt-re 1'utilisation d'une courbe
de vitesse d'6talement du cercie d'explosif en fonction du temps
pour standardiser la procEdure. (NC)

ABSTRACT

An exudation test that could be used as a TNT production
control test was studied. Known impurities were introduced into
TNT to determine the limits of application of the test. It is suggested
that the curve of the rate of spreading of the explosive circle
as a function of time be used to standardize the test procedure. (U)
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1.0 IN~TRODucT ION

F~n tant quc memIbre tie la Commnission IV, S11-2 (explosifs),
AC/225 die 1 'Oaw, le Canada participe aUX efforts do standIardisation
d'tin test d'exsitdation pour los explosifs qui contiennent du trinitroto-
lu~ne (TNT). fletx pays utilisent die tels tests: la RFA (1), dont
le test sera d6crit a la partie exp6rimentale, et Ics Ltats-llnis
(2).

Commo l'ensemble du problame nous int6ressait, nous avons
t6tudj6 la m~thode allemande dite du "spot test", en faisant varier
certains Iparamctrps et en essayant de comprendre les T)rocC55us physiques
(jii y sont reli6s. 11 s'agissait surtout die nous familiariser avec
1'application du test et doe sugg6rer les modalit~s exp6rimentales
los mieux adapt6es aux usagers canadiens 6ventuels.

Cc travail a 6t6 accompli au CRDV durant 1'ann6e 1978 sotus
le NCP 21A01, Technologie des Lxplosifs - G;6n6ral.

2.0 PARTIE LXPERIMENTrALEj

2.1 Pr6paration de l'6chantillon

Quarante grammes doe l'oxplosif sont fondus dans un ballon
doe 250 ml chauff6 5 358 K. Lorsqu'il s'agit d'un m6lange, une quantit6
conmue d'un second produit est ajout~e au TNT fondu et agit6e A
1'aide d'une tige do verre. L'6chiantillon est alors vers6 dans
un moule cylindrique (fig. 1), pr~alablemcnt chauff6 A 353 K. Ce
moule repose sur une plaque de verre a laquelle il est retenu par
Line pince d'aluminium qui sort aussi i d~placer 1'enscrnble. On
recouvre onsuite l'6chantillon d'un b~cher renvers6 do 300 ml et
on le laisse refroidir i la temp6rature doe la pie'ce. Le lendemain,
on d6moulo 1'oxplosif 5 l'aide do la prosse "Carver" et d'un bouchon
tio m~tal die 2o mm doe diam~tre quo P'on appuio stir la partie inf6rieure
du cylindre central d'6chantillon. on coupe la partie sup6ricure
du cylindre d'explosif 5 environ 4 cm doe son extr6mit6 61iminant
ainsi le c6ne qui s'ost form6 lors du refroidissement. Les deux
surfaces planes et parallales die l'~chantillon sont alors polies
~i 1'aide d'uin papior d'6mori rude, puis d'un papier "~"

T. est d'exsudation

Le cylindre d'oxplosif ainsi obtenu ost alors dcpos6 stir
un papior-filtro do 12 cm doe diamitre marqu6 doe rep~res ct plIac6
stir tine boto die P6tri renversee. 0ans la m6tliodc allemande (lite
Lttm "spot test", 1'ensemblo chatzff6 i 343 ± o.5 K est plac6 (tans
tin four Vertivac No. 30641 fahriqti6 par la firme Forma Scienti fic
Co. et nuni d'une fen~trc transparente. Un corcic jaline so forme
et s':agrandit lentement i la surface dum papier-filtre. Les rcp~res
permettent tie noter pcriodiqicment Ia surface du cercic couvert
pair I 'cxplosi f.
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lDans la seconde m~thode, "loss in weight" (1), afin die mainte-
fir Line pression constante. tin deuxiame papier-filtre, identique
au pr6c6dent et tin poids dc 200 1, sont pos6s stir la partic sup6rieure
du cylindre d'cxplosif. Le tout est ensuite d~pos6 dans le mime
four que pr&c6demnent. Ici de meme, on observe par la fen~tre la
progression du cercie d'explosif sur le papier plac6 sous la colonne
d'explosif. A la fin du test, on enregistro la perte de poids du
cylindre d'explosif, l'augmentation de poids des deux papiers-filtres
ot la surface dhu cercie jaune d'explosif sur le papier-filtre.

2.3 Produits

Lc trinitrotolu~ne cmN) provient de la firme CIL. Canada
Lt6e. Notre 6chantillon porte la mention "Flake Trype 1, Lot CADl-
0, February 9, 19()"

L'6chantillon de dinitro-2,4 tolu~ne (ONT), dont le point
de fusion ost de 344 K, provient de tests pr6c~dents offectu~s avec
les pays de 1 OTAN et I acide dinitro-3 ,5 benzo?(Iue (l)NBA) , dont
le point Lie fusion est de 478 K, a 6t6 achet6 die la firme 1athoson,
Loleman and Rl I \anufacturing Chemists.

Les papiers-filtres Mhatman ont 6t6 manufactur6s par W
R Baiston Ltd., de ILondres.

2.4 Chromatographic liquido i haute performance

Los analyses do L)NT dans le TNT sont effecttu6es 5 l'aide
d'nin chromatographoe, MIod~lc 8500, die la firme Varian Canada. Le
detectour IIV Varichrom do la m~ie firme est ajustC6 1 la longuocur
d'onde do 254 mm. La colonme chrornatographique do 30 cm do longueur
et 2 mm do diam~tre contient du NICII-10 monom6riqUe do Varian. L'6 Iuant ,
fait d'tine 6gale quantitC- d'cau et do m6thamol, circule A un debit
constant de 90 mI/mmn.

(in talonnage (fig. 2) permet die relior par standard externe
lit surface duL pic do D)NT, qui est lu4 9.25 mi n apr~s le point d' injec-
tion, a son pourcentage (C) en poids dams le TrNT. Le pie de TrNT,
est 6W6u apr~s 7.12 min. Au momns trois injections diff&~rentes
de chaque 6chant iiIon sont effectui6es et 1 '~cart type est cal cul 6.

Trois 6chantillons concontriquos dui corcie d'explosif 6taI6
stir le papier-fi Itro, soit tin cercic et (leux couronnes, sont coup6s
et oxtraits au soxh lot avec du chiorure doe mnkhyl~ne durant hni t
heures . On prond soin au pr~alaible, doe mestirer les suirfaces (S)
dui cercie Cent ral (A) et ties deux couronnes suIcceSSi yes (14 et C)
vn all ant lti centre dlii nap icr vers l1exter jour. Tonites les ana lyses
sont (ettectiices stir Lies t chant ii ons stlumi s anl test d ' esudat ion
sanis secondi pap i r -fiIt re n i pox ds stir ['ext r~rmit c stiperivcure (lil
cY I i r d ' Wexp Ilos i t*. I.'t cch;intJJLT i I I do K[, kl 'JII nub c pOS it ion 1nn m 1
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FIGURE 2 -Courbe d'&talonnage du Sde DNT dans le TNT

X .1r, pe cC

100

FIGURE 3 -Vitesse d'6talement dui cercic d'cxplosif avec ou sans pese
stir le cylindre
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de 0.5% en PNT, a 6t6 gard6 5 343.3 K durant 70 h et les deux 6chantil-
Ions i 2' et 3' en LiNT, durant 20 h. Dies analyses chimiqiies ont
6t6 faites, au d6but et 5 la fin du test, sur plusicurs petits 6chantil-
Ions d'explosifs recueillis au haut, au bas, au centre, sur la paroi
et au sein des cylindres. Ces petits 6chantillons sont alors r6unis
et dissous dans le chiorure de m~thylane pour obtenir la concentration
moyenne du DNT dans le TrNT.

3.0 RESULTATS ET D)ISCUJSSION

3.1 Comparaison entre les deux tests d'exsudation

Iieux tests d'exsudation sont d~crits 3 la ref. 1 sous, l1appella-
tion "Exudation spot test" et "Exudation loss in weipht". Dans le
premier, 1lop6rateur d6pose le cylindre d'explosif simplement sur
le papier-filtre et mesure le cercle jaune qui s'agrandit progressive-
ment a la surface du papier. Dans le second test, un deuxi~me papier-
filtre et un poids de 200 g poses sur ilextr6mite- superieurc du
cylindre d'6chantillon assurent un contact constant entre la colonne
d'explosif et le papier-filtre du bas. Apr~s tine p~riode d6termin6e,
la perte de poids du cylindre d'explosif est mesur~e. Ce second
test ressemble au test am6ricain (2) sauf que ce dernier se fait
en enceinte close avec le papier-filtre en contact intime avec les
extr6mit6s et la paroi du cylindre d'explosif.

Vu que, au Canada, le test serai utilis6 dans des laboratoires
industriels de contr~le de qualitE o~i le personnel est souvent restreint,
notre effort a port6 sur le "spot test", que nouis appellerons le
test d'6talement, a cause de son apparente simplicit6 et de sa flexihi-
lit6. Le test par perte de poids n'a 6t utilis6 que pour comparer
les r6sultats obtenus par les deux techniques et pour valider le
test d'6talement. Le test d'6talement s'effectue dans tin four
fenatre et avec des papiers-filtres a reperes qui facilitent 1'obser-
vation et la notation p6riodiques de 1'6talement progressif de 1'cxplo-
sif. La courbe des surfaces couvcrtcs en fonction du temps donne
alors une id6e de la vitesse d'6talement du cercie d'explosif.

Ainsi, la figure 3 indique que sur papier Whatnan no. 2,
1'6talement se fait plus rapidement sans le poids stir la colonne
d'explosif. Apr~s 20 h, un cylindre de ENT tel que trait6 au chapitre
2, donne tine surface d'6talement du cercie stir le papier-filtre
de 50.2 - 52.8 cm2.

Si on met un second papier-filtre et un poids de 200 g sur
le cylindre de TNT pour am6liorer le contact entre la base du cylindre
et le papier, la surface du cerclc d'&talement W'est plus que de
38.5 - 40.7 cm2.
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Cependant, lors de quelques, essais infructueux sans poids
sur la colonne d'explosif (premi~rc m~thode) les cercies d'explo-
sifs se sont 6ta16s trop rapidement et les cylindres se sont affais-
s6s. Sous avons alors d~cid6 de toujours utiliser un deuxi~me papier-
filtro et un poids de 200 g stir le cylindre (deuixi~me in~thode),
Sla fois pour resurer la surface d'6talemcnt da cercie d'explosif

stir le papier-filtre et la perte de poids du cylindre.

3.2 Effets de la nature de papier-filtre

A la r6f~rence 1, on recommandc 1'utilisation d'un papior
de type "Macherey and Nagel, sort 261", que nous n'avions pas a
notre disposition. Le test am6ricain (2) utilise le papier h'hatman
no. 1.

Nous avons donc 6tudi6 la vitesse d'6talement de 1'oxplosif
sur 4 papiers-filtres diff~rents d~j5 disponibles au laboratoire,
notamment les Wliatman nos. 2, 40, 41B ainsi qu'un papior utilis6
en chromatographie stir couche mince pour saturer do vapeur de solvant
une enceinte ferm~e (CANLAB Cat. No. C 4600-3).

A la figure 4, on donne les courbes de vitcsse d'6talement
du cercle jaune sur le papier-filtre tcl que not6 p~riodiquement par
la fen~tre du four. Ainsi le papior Mhatnan no. 40 no donne un 6tale-
mont que de 4.15 cm2 apr~s 20 11, cc qui est tr~s faible. Les papiers
Whatman nos. 2, 41B et chromatographiques permettent d'obtenir des
courbes satisfaisantes avec notre TNT; en effct, 1'~talement est assez
rapide et important pour qu'on puisse noter les variations entre dif-
f6rents produits apr~s los 20 11 sugg~r~cs en r6f~rence 1, soit respecti-
vemont do 10.1, 12.6 et 15.9 cm2 . Pour atteindre le plateau d'6tale-
ment, i.e. le diam~tre maximum du ccrclc d'cxplosif sur le papier,
le test devrait durer 2 jours et demi.

Le papier Mhatman no 2 a f6 utilis6 pour toutos los experiences
subs6quentes. Toutofois le Whatman no 40 sorait pr6fI~rable en prcsoncc
de concentrations 6lev~es d'impurct6s (>3%) a faible point de fusion
qui provoquent des 6talements rapides.

3.3 Effets des impuret~s

Le dini ,ro-2,4 tolu~ne (DNT) et 1'acide dinitro-3,5 benzoique,
le premnier ayant un point de fusion plus bas quo celiii du U)NT, et
le second, plus 61ev6, ont 6t6 m6lang6s avec le TNT pour 6valticr
le comportement du test en presence d'impuret~s.

La figure 5 indique clairemont que le test d'6talcment r6v~le
rapidement de grandes diff6renccs entre le TNT de contrble et los
m~langes de 0.5-510 en l)NT. Xpr~s 20 h i 343 K, la linite inf6rieure
d'applicabilit6 du test se situerait autour de 0.1%0 de DNT 5 condition
d'obtenir des cercies d'6talemcnt r6guliers. Par contre, a la nmrne
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0 h"o - 4

FIGURE 4 -Effet de la nature du papier-filtre sur la surface
d'6talement du cercle d'explosif

TNT DN W

4" 1 Afl\'T

FIGURE 5 Effet de faibles pourcentages de DNT sur la surface
d16talement du cercie d'explosif
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temp6rature, pour des concentrations de I)N' plus 6lev6cs queo0.7-
0 . , la vitesse d'6talement ost trop rapide et 1'explosif rccouvrc
compl~tement le papier en momns dc 20 1h. 11 faudrait alors utiliser
un papier permettant un 6talement momns rapide ou cffcctuor 10 test
aune tomp6rature plus basso.

La perte de poids des 6chantillons, contenant do 0.5 - 3'.
dc I)NT, conserv6s ati four durant 20 hn i 3431 K est donn6o i la figure
6. Cette technique d6c~lerait aussi la pr6sence d'onviron 0.1%
do DNT. I'el que pr~vu, la perte do poids du cylindrc d'explosif
est environ 2 a 5 fois sup~riouro au gain en poids des deux papiors-
filtres. line partie de I'cxplosif s'6vaporc cortainomont do la
paroi du cylindre et do la surface du papier ce qui sugg~rc quo
los dimensions du four et la circulation d'air ont uno certaine
importance sur le r~sultat et cc qui laisse planer cortains doutos
quant a 1'application s~curitaire du tost. P'arco qii'il so d~roule
on confinement, le test am6ricain ne pr6sente pas cot inconv6nient
quoiqu'il n'offre pas la possibilit6 do suivre 1'6volution dui test.

Par contre, une impuret6 ayant un point do fusion beaucoup
plus 6lev6 quo le [NT, l'acide dinitro-3,5 benzoYque (UNBA), a peu
d'offet sur la vitesse d'6talement (fig. 6). A\ toutos fins pratiquos,
les courbes du TNT do contr~le et du TNT dop6 a 1% Ct 3' on acide
dinitrobenzoique se suporposont. La courbe du TNT a 5%. on acide
dinitrobenzoique ost mime inf6rieure aux trois autros. Par consequent,
le test a 343 K durant 20 h dan' los conditions d6critos no r6v~le
pas do diffrenco notable entro los divers 6chantillons do TNT auxquels
on a ajout6 de l1acide dinitrobenzoique.

Nous d6duisons par extrapolation que los portes do poidgi
pour une piriode do 20 h auraicnt 6t6 respectivoment do 0.10%, 0.15%
et 0.07'0 pour los cylindres do TNT contonant 1%, 3%0 et S' d'acido
dinitrobenzoique alors quo la porte do poids du TNT do contr6le
nWest quo do 0.08%0. Ce test no denote donc pas do diff6rences do
comportoment par suite do l'inclusion d'acide dinitro-3,5 benzoique
dans le TNT.

Toutefois, le fait quo los deux variantes du test d'exsudation
no puissont d6celer la presence d'acido dinitro-3,5 benzoi~quc nWest,
peut-6tre, qu'uno confirmation quo le TNT qui contiont cot additif
ost moins susceptiblo A l'exsudation. La verification pratiqueC
dams des munitions renforcerait la d6monstration do la valour pratique
du test.
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3.4 Composition de l'explosif

Les analyses par chromatographie liquide A haute performance
ont 6t6 entreprises pour essayer de mieux comprendre le processus
d'6talement de 1'explosif sur le papier-filtre et pour am6liorer
nos m6thodes d'analyse du TNT.

Les r6sultats r6sum~s au tableau I indiquent en premier lieu
que la composition initiale r~elle en DN7 du cylindre est sensiblement
plus basse aue la composition nominale pr~vue par la pes~e des 6chantil-
Ions. Ceci permet de constater une perte importante de DNT Jars de la
fusion du melange et de la coul6e, tel que d~crit dams le processus
exp6rimental. De plus la composition finale du cylindre r~vale
des pertes importantes de DNT qui r~sultent du processus combin6
de diffusion sur le papier et dams l'atmosph~ire ambiante.

Quant 5 la composition de l'explosif suir le papier-filtre,
le tn'bleau I indique clairement que la concentration en DNT est
beaucoup plus grande sur le papier que dams le cylindre d'explosif,
ce qui semble indiquer une diffusion assez facile du DNT vers le bas
du cylindre d'explosif et son absorption par le papier-filtre.

Le fait que la concentration du IJNT soit beaucoup plus grande
au centre du papier qu a ilext6rieur provient tout simplement de sa
grande volatilit6 par rapport au TNT comme Ilindique l'exp~rience
qualitative suivante. Une solution dams le chlorure de m6thyl~ne
de 2.7700 de DNT et de 97.23' de TNT a 6t6 d6pos6e suir un papier-
filtre. Lorsque le solvant a 6t6 6vapore, ce papier-filtre enduit
d'explosif a 6t6 plac6 dans la m~me 6tuve qui avait servi au test
d'exsudation, a 343 K pendant 20 h. Ensuite, Ilexplosif a 6t6 extrait
du papier et l'analyse par chromatographie liquide a haute performance
a d&~montr6 qu'il ne restait que O.23o die DNT dams le TNT.

Nous en d~duisons que dams le syst~me sans confinement tel
qu'appliqu6 dams Ilexp6rience d6crite, une grande partie des impuret~s
de DNT dams le TNT sont absorb~es par le papie-r-filtre puis se volati-
lisent dans l'atmosph~re du four.

4.0 CONCLUSIONS FT RECOMMANDATIONS

Tout test d'exsudation fait sur autre chose qu'un projectile
est n6cessairement artificiel. Toutefois ce test peut Stre utile

16'ttape du contr6le de qualit6 de l'explosif dams des situations
o5~ l'analyse chimique d6taill6e nWest pas r6alisable.

Pans un tel cas, le test allemand sans confinement a donn
des r~sultats concordants A ceux que nous pouvions pr6voir par suite
de l'introduction d'impuret6s connues dans le TNT. Toutefois, le
test est tr~s sensible la nature du papier-filtre de sorte qu'une
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courbe de vitesse d'6talement du cercle d'explosif en fonction du
temps pourrait 6tre sugg6r6e pour qualifier r6guli~rement la proc6dure.

5.0 REMERCIEMENTS

Nous remercions les scientifiques du groupe chimie organique/
analytique pour leurs suggestions. Le travail exp6rimental a 6t6
habilement accompli par M1. R. Thivierge.

TABLEAU I

Analyse du DNT par chromatographie liquide

Composition
nominale 0.5% 2% 3%

Echantillon C S C S C S

% cm 2 cm
2  

% cm,

Cercle A 2.46 t 0.13 20 12.09 ± 0.03 is 13.23 ± 0.12 35

Couronne B 2.03 ± 0.09 30 5.13 ± 0.26 30 13.50 1 0.36 35

Couronne C 1.23 t 0.06 35 1.7 t 0.45 55 6.97 ! 0.19 45

Cylindre initial 0.44 1 0.01 -- 1.52 ± 0.05 -- 2.63 t 0.11 --

Cylindre final 0.28 t 0.06 -- 0.89 ± 0.11 -- 0.86 t 0.10 --

C: Concentration % en poids
S: Surface
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FIGURE 6 -Effet de faibles pourcentages de DNBA sur la surface
d'6talement du cercie d'explosif
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